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羧甲基壳聚糖中残留乙醇含量的测定 分析报告

——烟台万利医用品有限公司                       

一、客户要求：

测定羧甲基壳聚糖样品中残留乙醇的含量。
二、方法原理

在一定的温度下，顶空瓶内样品中的乙醇向液上空间挥发，在气液两相达到热力学动态平衡。气相中的乙醇经色谱柱分离，用氢火焰检测器检测，以保留时间定性，外标法定量。

三、试剂和材料

3.1 试剂

3.1.1  乙醇：分析纯

3.1.2  水：娃哈哈纯净水

3.1.3  载气：氮气，纯度99.999%

3.1.4  燃烧气：氢气，纯度99.999%


4.2 材料与仪器

4.2.1 GC9790Plus气相色谱仪，附宽量程氢火焰检测器（FID）

4.2.2 HS 930全自动顶空进样器

4.2.3 RBX-624/ 30m*0.32mm*1.8μm

4.3 色谱条件
	仪器：福立气相色谱仪(GC-9790Plus+HS930)
检测器：宽量程FID氢火焰检测器

色谱柱：RBX-624/30m*0.32mm*1.8μm
载气：N2 恒流：1.0ml/min 分流比：10：1
	COL：50℃（2min）-10℃/min-150℃（3min）

INJ：200℃     DET：220℃ 

平衡温度：80℃ 取样针温度：85℃ 阀箱温度：90℃

传输管温度：95℃ 平衡时间：30min进样量：1.0mL


五、溶液配制

5.1 乙醇母液的配制
取0.4μL乙醇（密度0.7893g/mL）加入到1000μL水中，乙醇母液溶液浓度315.72mg/L。
5.2 乙醇标准溶液的配制

取2mL水于20mL顶空瓶中，分别加入5、10、20、40、80μL乙醇母液（5.1），密封，待测。标准溶液中乙醇含量分别为0.7893、1.5786、3.1572、6.3144、12.6288mg/L。

5.3 样品溶液的配制

取0.1g样品于20mL顶空瓶中，加2mL水，摇匀溶解，密封，待测。

六、分析结果
6.1 标样谱图
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  3.1572mg/L  乙醇标样谱图
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6.2标准曲线
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6.3 羧甲基壳聚糖样品分离谱图及结果
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6.4 羧甲基壳聚糖样品加标回收率结果
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	组分名称
	含量平均值（mg/kg）
	实测加标量（mg/kg）
	理论加标量（mg/kg）
	加标回收率%
	平均加标回收率%

	乙醇
	6.6235
	62.94
	64.76
	97.19
	96.41

	
	
	61.93
	64.76
	95.63
	


以上数据仅供参考，如有问题请电话联系。

  地址：四川省成都市成华区成致路50号                                 邮编：610052
  分析员：于媛婷                                                     审核： 金迁
电话：15657600790                                                  日期：2022.05.31
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